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Patentanspruch 

Verfahren zur" Rexnigung von Cg- %is C l6 -Alkylglycosiden, 
die durch Reaktion von niederen Alkylglycosiden Oder 
5 Hydro xyalkylglycosiden mit C g - bis C lg -Alkoholen in 
Gegenwart von sauren Katalysatoren erhalten werden, 
durch destillative Abtrennung nioht umgesetzter C 0 - 
bas C^g-Alkohole^ dadurch gekennzeichnet , dafi man die 
destillative Abtrennung zumindest der letzten Anteile 
10 an nichtumgesetzten Alkoholen in Gegenwart von Glycolen 
durchftihrt, deren Siedepunkte die der abzutrennenden 
Alkohole urn hSchstens 10 Grad Uber- und um hflchstens 
30 Grad unterschreiten. 
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^erfahren zur Reinigung von Alkylglycosiden durch destil- "* 
lative Abtrennung nicht umgesetzter Alkohole 



Die Erf indung betrif f t ein Verf ahren zur Reinigung hfihe- 
5 rer Alkylglycoside durch destillative Abtrennung der bei 
der Herstellung nicht umgesetzten hOheren Fettalkohole. 

Hflhere Alkylglycoside, die als biologisch abbaubare ober- 
fl&chenaktive Stoffe eine vielseitige Verwendung finden, 

10 werden heute fast ausschliefilich durch Umsetzung von h8- 
heren Alkoholen mit niederen Alkyl- Oder Hydroxyalkylgly- 
cosiden, welche letztere hinwiederum durch Umsetzung von 
Mono sac char iden oder von zu Monosacchariden hydrolysier- 
baren Verbindungen mit niederen Alkoholen entstehen, in 

15 Gegenwart saurer Katalysatoren hergestellt. 

Bei dieser Methode, zu der zahlreiche Varianten bekannt 
sind - Literatur s.u. - entsteht in jedem Pall nach der 
Umsetzung eine Mischung aus dem hflheren Alkylglycosid und 

20 dem entsprechenden nichtumgesetzten Alkohol, der entfernt 
werden muJ&* Da die Siedepunkte der hSheren Alkohole, vor- 
nehmlich der Praktionen mit mehr als 12 Kohlenstoffatomen 
sehr hoch liegen, mufite man entweder reine Octyl- bis Do- 
decylalkohole zur Umsetzung bringen, urn diese mittels ei- 

25 ner Destination unter stark vermindertem Druck bei Tern- 
peraturen unter 1U0°C - bei h&heren Temperaturen zersetzen 
sich bereits die Zuckerreste unter Dunkelf Srbung - prob- 
lemlos abtrennen zu kttnnen, oder aber man .mu&te ein extrem 
hohes Vakuum anlegen, wenn hflhere Alkoholf raktionen, z.B. ■ 

30 technische Geraische mit C^- oder h&heren Alkylresten, 
noch entfernt werden mtifiten. 

Gerade aber, wenn man in Wasser klar ldsliche Alkylgly- 
coside erhalten will, mUssen diese Alkylglycoside prak- 
35 tisch alkoholfrei sein, da sonst trttbe LSsungen entstehen. 

L J 

130029/0241 



.:. 3QQ106A 
BASF Aktiengesellschaft .. --a-- O.Z. 0050/03*227 

Die Herstellung von Alkylglycosiden auf Basis von tech- 
nisohen Alkoholgemischen mit Anteilen an h8heren (C^- 
-C l6 )-Alkoholen ist wegen der gegenttber der Herstellung 
rait reinen Alkoholen, wie Decyl- oder Dodecylalkohol, 
5 wesentlich grflfieren Wirtschaftlichkeit vorzuziehen. 

Da das fttr die Entfernung solcher hBhere Alkoholanteile 
erithaltender Oemische erf orderliche Hochvakuum den Pro- 
zeB ebenfalls unwirtschaf tlicher macht, muBte man hSufig 
]q einen Korapromifi derart suchen, daii die letzten Alkohol- 
anteile im Gemisch verblieben Oder bei Temperaturen Qber 
146°C abdestilliert wurden, wodurch die Produkte sehr 
dunkel gefStrbt waren. 

15 Eine weitere Schwierigkeit , die der destillativen Ab- 
trennung der httheren Alkohole entgegenwirkt , besteht 
darin, da* hShere Alkylglycoside bei Temperaturen von 
bis zu i*l0 o C hochviskose Stoffe darstellen, was natur- 
gemSB die Entfernung der letzten Alkoholanteile mit 

20 destillativen Mitteln fast unmdglich machte. 

Das Ziel der Erf indung bestand in der Entwicklung einer 
Methode, die es erradglicht, Cg- bis C^-Alkylglycoside 
durch destillative Abtrennung auch der letzten nicht urn- 
25 gesetzten Alkoholanteile zu reinigen.' 

Dieses Ziel wurde mit einem Verfahren. erreicht, wie es 
gera&fi dem Patentanspruch definiert ist. 

30 Die einzusetzenden Glycole wirken in zweierlei Hinsicht , 
. Einmal wirken sie als Schleppmittel, d,h« sie ermdgli- 
chen die destillative Entfernung der Restalkohole bei 
Temperaturen von <140°C und bei Drttcken von ca, 3 Milli- 
bar, d.h. technisch unschwer realisierbaren Drttcken, 

35 und zum anderen wirken sie als LBsungs (VerdUnnungs-)- 
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mittel ftlr die Alkylglycoside, die damit auch bei der De- 
stillationstemperatur in niedrigviskoser Form vorliegen. 

Die zu reinigenden Alkylglycoside leiten sich von redu- 
5 zierend wirkenden Monosacchariden, wie Pentosen oder 
Hexosen oder von zu derartigen Monosacchariden. hydroly- 
sierbaren Verbindungen ab. Beispiele fttr geeignete Mono- 
saccharide sind Glucose, Mannose, Galactose, Talo.se, Al- 
lose, Altrose, .Idose, Arabinose, Xylose, Ribose und Lyxose 
10 Zu den zu Monosacchariden hydrolysierbaren reduzierend 
wirkenden Zuckern geh&ren z.B, Oligosaccharide und Poly- 
saccharide, wie Maltose, Lactose, . Saccharose, Raffinose, 
Dextrine, Stfirken, Maissirup und Holzzucker. 

15 Bevorzugt wird Glucose oder eine direkt zu Glucose hy- 
dro lysierbare Verbindung. 

Alkohole, die den Alkylglycosiden zugrundeliegen, sind 
erf indungsgem&ft Alkohole mit 8 bis 16 C-Atonen. Hierzu 
20 gehdren z.B. Octanol, Decanol, Dodecanol, Tetradecanol 
und Hexadecanol sowie deren Mischungen. Bevorzugt sind 
technische Gemische, die aus der Oxo- und Ziegler-Syn- 
these stammen, und zwar ^5^0^^-, C^j-C^-oxo- und C^q- 

C 12"» C 12~ C lO und c il|"* c i6 , " Ziesler " Allcohole * Besonders 
25 bevorzugt, weil am wohlf eilsten, sind technische C 1Q - 

-C 1 g-Alkoholgemi8che aus der Ziegler-Synthese. 

Die Herstellung der Glycoside geh5rt zum Stand der Tech- 
nik und geschieht z,B. gemfift GB-PS 1 072 655 in der Weise; 
30 daft man Glucose oder ein niederes Alkylslucosid in Gegen- 
wart eines sauren Ionenaustauschers mit einem der httheren 
Alkohole umsetzt. 

35 
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, Geraftfi der DE-OS 19 05 523 erhftlt man Glycoside dadurch, 
daB man z.B. Glucose in Gegenwart eines niederen Alkohols 
Oder Atheralkohols in beispielsweise BChwefelsa'urem Medium 
mit den h6heren Alkohqlen umsetzt. Auch diese Reaktion 
5 l&uft letzten Endes Uber eine Umacetalisierung eines nie- 
deren Alkylglycosides mit einem hfiheren Alkohol ab. 

Aus der DE-AS 20 36 472 ist bekannt, daB statt der nie- 
deren Alkohole .auch niedere Glycole eingesetzt werden k3n- 
10 nen; • intermedin und als Mischungspartner im Endprodukt 
treten somit Hydroxyalkylglycoside auf. 

SchlieBlich kann man auch den Zucker zunfichst ausschlieB- 
lich mit einem niederen Glycol mit 3 bis 5 C-Atomen in 
15 saurem Medium umsetzen, das erhaltene Hydroxyalkylgly- 
cosid- zwischenisolieren und dann, wieder in saurem Me- 
dium, mit dem gewttnschten hflheren Alkohol umsetzen, 

Bei all diesen Methoden entstehen Glycoside oder Gly- 
20 cosidgemische mit grtfBeren Anteilen an unungesetztem 
hOheren Alkohol. 

Nach der Neutralisation des sauren Katalysatoranteils 
werden. diese hSheren Alkohole destillativ entfernt. 
25 Hierbei setzt man erf indungsgera&B eines der anspruchs- 
gem&B def inierten Giycole entweder sofort oder zumin- 
dest bei der Entfernung der letzten Alkoholreste zu, 
wodurch Temperaturen Uber 140°C vermieden werden kSnnen, 
Vorzugsweise geht man so vor, daB man das aus einer der 
. 30 obengenannten Umsetzung stamraende Glycosid-Alkoholge- 
raisch zunachst einer Destination unter vermindertem 
Druck ohne Zusatz unterwirft, wobei die httheren Alko- 
hol-Anteile (C^-C^-Alkohole) zurUckbleiben. Anschlie- 
Bend setzt man das Glycol zu und destilliert bei ca. 
35 8 rabar und 135 bis 1^0°C, gegebenenfalls mehrmals, bis 
u 
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eine Probe des Rtickstandes in Wasser klar IBslich ist. 
Die Menge des zuzusetzenden Glycols richtet sich nach 
der Menge des abzutrennenden Restalkohols - sie* liegt 
im allgemeinen - bezogen auf das Gewicht des Alkylgly- 
5 cosides - bei 5 bis 100 % 9 vorzugsweise 10 bis 50 %. 

Die zuzusetzenden Glycole sollen Siedepunkte besitzen, 
welche den des abzudestillierenden Restalkohols ura nicht 
mehr als 10 Grad ttber- und nicht mehr als 30° unter- 
10 schreiten. Die besten. Ergebnisse erhait man bei Dif fe- 
renzen von <5 Grad. 

Derartige Glycole sind beispielsweise Butandiol-1,4, 
Di£thylenglykol, Dipropylenglykol, Dibutylenglykol und 
15 Neopentylglykol sowie Gemische dieser Glycole. 

Im folgenden Beispiel wird die" Erf indung erl&utert. 

Beispiel 

20 

Aus 70,13 kg eines C 10 -C 12 -Alkylglucosides (hergestellt 
aus Glucose und einem Alkoholschnitt, dessen Hauptan- 
teile ein C^-c^-Schnitt war und der Anteile von. Alko- 
holen mit bis zu 16 C-Atomen enthielt), das noch 

25 54 Gew.-$ an unumgesetztem Alkoholgemisch enthielt, wur- 
de zun&chst bei l40°C und 8 mbar die Hauptmenge des Uber- 
schUssigen Alkohols abdestilliert . Anschlie&end warden 
dem Destillationsriickstand 10 kg Dipropylenglycol in meh- 
reren Portionen zugesetzt und jeweils auf 1 1 I0°C bei 

30 3 mbar erhitzt, wobei die letzten Alkoholreste zusamraen 
mit dem Dipropylenglykol abdestillierten. 

Ein Parallelversuch qhne Zusatz bei einem Druck von 
1,5 mbar und 150°C.ergab ein dunkelbraunes Produkt, das 
35 in Wasser nur trUbe lQslich war, 

im 
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